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1. The State Institute of Applied Chemistry (Gosudarstvenmy Institut Prikladnoy

¥himii) (GIPKh) in Leningrad is located on the northern bank of the Mslaya

Neva River arm, at the intersestion of geographical coordinastes N 59=57, E 30-18,
on an igland formerly called Vatnyy Island, in the Petrogradskaya Storona
(quarter). Prospekh Karla Libknekhta and Prospekt Dobrolyubova, through

which streetear lines run, lead to the Institute. The arm of the Neva River,
which formerly formed the northern boundery of Vetnyy Islend, has almost been
filled in. ‘

The Institute consisted cf five large and ten smaller bulldings, which prior
to 1917 housed the Imperisl Mint and after 1920 various research installations.
Chemlesl research wsé conducted there during World War IT. The most
important building was that which housed the laboratory; the other bulldings
housed workshops, design offices, the personnel office, a number of semi~-
technical installations, and a heating plant. The area of the installation
was surrounded by a brick wall and, to & minor extent, by a wooden fence.
Watch towers were located slong the perimeter of the area. Since 1949, the
Institute area has been gusrded by MVD personnel in civilian clothes. This
tightening of security meassures was motlvated by the starting of research
work related to the development of rocket fuels. Other chemical research
instltutes in Leningrad were less strictly guarded.

The building which housed the laboratory contained office rooms, workshops,

and suxiliary rooms, besldes & large number of laboratory rooms, which were
generally well equipped, although the equipment was obsolescent. Oxygen,
nitrogen, or hydrogen conduits were nbt avaeilable, but the gases mentioned

were stored 1n adequaste quentities in steel bottles. The equipment on hand
made efficient chemical research possible. However, requisitions for
chemlical materisls were handled ir a diletory wey. Glass was furnished in :
adequate quantities, while iron and steel apparatuses were difficult ito obtain.
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the Tnsgtitute was glven priority in the
supply of chnemical meverials required for-ghemieal research, 4
was first c¢lass and stocked with modern technical literature.
1951, the laboratory equipment of the Instltute was supplemented and modern-
ilzed by dismantled German equipment. The doors of the individual laboratories
were closed at all times, arnd access to thelaboratories was restricied. to those
who worked in them. S R

The Institute was directly subordinate to the Ministry of the Ohemical Industry
in Moscow. It was headed by a chemist called Prokofyev (fnu), who exclusively
exercigsed administrative fusctiors. He wae assisted by the secretary of the
Commmniet Party Committee, who, like Prokofyev, received his orders direectly
from the Ministry of the Chemical Industry and wes equel in rank to him.  The
sgme gpplled to the trade unicon secretary elected by the work force of the
Ingbitube. Prior to May 1951, this post was held by one Sarakhokhov {fnu),

a Caugasian. Three directors worked under the director general, i.e., one
Shpak {fou), an expert, formerly a lecturer &t an institube of technology, who
directed the research at the Institubes; an administrative dirsctor Wiose.

neme weB unknown to sovrre; and a personnel chief wilth the mgme of Glukhov
{fau); who 4llegedly had formerly been an MVD ¢olonel. Direstor Shpak eontrolled
anout ten lsboratory departmente which worked under departmental leaders.

E tmental leaders known to source included one Iishchenko (fau), an elderly
an é-fficient chemist who had specialized In the field of orgasnic chemistry,
Grashey' (fnu), a professor of crganic chemistry; Zavelskiy (fou), - - :
also an efficlent expert in the field of orgaplc chemistry, who, after the
war was detached as a Soviet officer to the Leuna plant, where ke took‘an
active part in the selection of German chemists to be deported to the USER;
and Mrs. Irina Leonidovna Khmelitskaya, who had a very good theoretical now-
ledge in the field of orgaric chemistry although she lacked experience.  Bach
laborstory department had four or Tive laborstery rooms and some semi=technical
facilities in pther buildings. A total of about 50 to 60 persons were assigned
to each of the departments. Most of the departmental leaders had acqulred
academle ' degrees corresponding to the German doctor's degrees some had even
qualified for a university career. Most of the chemists who worked under these
departmentgl chiefs had passed the normal university graduation exemingtion
and, thus, acquired the degree of a graduate chemist. A totael of approximately
1,000 pérsons were employed at the Institute, half of them chemists snd aix-
iliary laboratory personnel, the other half designers, office workers, crafts-
men, &nd lsborers. In October 1946, six German chemists from the Leuns plant,
in addition to a graduste engineer and s foremen, were deported by the, ets to
Sestroretek (N 60=05, E 30-00), where they were attached to a naval dgenty
under Admiral Bukhancv {fru). They had to write reperids on their activities
at the Leuna plant during World Wer II. In spring 1947, the eight Geérmsn
experts were transferred to the State Institute of Applied Chemistry, but
they eontimmed to live in Sestroretsk. The Germans were assigned to E.ifferent
laboratories and acted as chiefs and advigers to the Soviet chemists. “The
Germane were allowed to use scientific libraries in Leningrad, which they
could visit when escorted by Soviets. The Soviet chemists had good theoretical
knowledge but 1ittle practical experience. They wete generally unable to
condwif.regearch work of their own and, therefore, were willing to accept
the gnldance of the Germans. The toplcs for the research to be sonducted .
in a glven year were issued by the management of the Instltute st the end of
the preceding year. Most of the topics apparently concerned problems which
were previously dealt with at the Institute. In some cases » Tegearch ordfers
were glven by the Ministry of the Chemical Industry in Moscow. In some form
or other, all the topics concerned the development of rocket fuels. It was
not before the second half of 1950 that research orders related to inter-.
mediete products required for plastics were given. The German experts sssigned
to the Institute did not have any previous experience in the field of rocket
fuels. The research orders given to them did not represent basic research -
work but had a definite practical purpose and were related to the dlscovery
and production of components needed for rocket fuels. However, the pur-.
suance 'of these aims often implied pure sclentific work, because the Ggrmans
could work from a broad basis and all the properties of every type of chemical
agent which might prove useful for the development of rocket fuels had to be
investigated. Thus, for instance, research wag continued even if it .
was clear that the material concerned was practically useless because of raw
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material difficulties or for other reasons. The chemical compounds developed
in the laboratory and found suitable for the purpose fixed were further de-
veloped and tested on a semi-technical basis so that the German experts were
in a position to follow the whole progress of the research involved.

This was particularly poseible with regard to the production of low molecular
aliphatic amines,for which a special plant was developed and later erected at
Dzerzhinsk (N 56-15, E L3-2L). The German experts were not responsible for the
course of the research and development work. They gave directives for the
series of experiments to be made, supervised their execution, and composed
reports on the different stages of the research work done.

The work of the German chemist employed at the Material Testing Laboratory

met with little interest on the part of the Soviets, although he had been

one of the leading experts of the Iy Farben factory in matters of materials
required for chemical reactions. He was assisted by two female chemists with
whom he did not maintain close contact. Among others,he investigated problems
of corrosion in connection with the utilization of highly concentrated hydrogen
peroxide and nitric acid for rocket frels.

Two other German chemists were mostly concerned with the production and the
determination of the properties of low molecular aliphatic amines. The
Soviets were greatly interested in their work. Ten Soviet chemists and
laboratory assistants were assigned to the laboratory in which the two
German chemists worked, who were consulted by the Soviets also with regard
to chemical problems outside the special field assigned to them at the
Leningrad institute.

Another German chemist, who was assisted by two Soviet chemists and two female
laboratory assistants, was given miscellaneous laboratory orders such as the
production of aliphatic vinyl ethers, vinyl ethers cbtained from amino=-alcohols,
catalytic hydrogenation of nitrc paraffins into amines, further processing

of medium molecular amines, and the production of furan from furfural through
catalytic decarbonizaition,

An installation serving the nitration of aliphatic hydrocarbons by means of
nitrogen dioxide, which had been dismantled at the Leuna plant, was set

up and put in operation. The mission assigned consgiated of semi-technical
experiments, which were to determine optimal conditions for nitration,
particularly of low molecular aliphetic hydrocarbons in the fluid phase. Parallel
laboratory experiments were made by two Soviet chemists. The Germens also
made experiments with the nitration of hydrocarbons in a gaseous state of
agegregation.

One German graduate engineer was at first assigned to the design bureau,
where he took an active part in the development of a large plant designed for
the production of aliphatic amines,such as ethylamine and

trimethylamine. He,furthermore, assisted all the German chémists working at
the Institute in the solution of technical problems. One German foreman was
attached to the measuring laboratory,where he introduced modern methods

for the measuring of temperatures, pressures, and flow velocities. The
German foreman practically ran the department.

Other research conducted by a German chemist concerned the possibility

of utilizing nitro alecohols and their derivatives as components for rocket
fuels. Semi-technical experiments for the nitration of low molecular aliphs-
tic hydrocarbons were made. There was an obvious tendency to utilize, as
components for rocket fuels or other inflammeble mixtures, the low molecular
nitroparaffins,. above all nitromethane, nitroform,

and tetranitromethane, substances which were obtained as by-

products in these experiments. The problem to be solved was to produce, by
a modification of these nitreparaffins into nitro-alcohols or their der-
ivatives, a serles of chemical substances, which were to be tested at another
place. The research was started with production of various nitro-

alcohols from nitromethane and 2-nitrobutane, which were available

in ample supply. The nitro-alcohols were produced by condensation of the
nitroparaffing with an admixture of formaldehyde and other aldehydes
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in an alkalic medium., Nons of the nitro-alcohols produced in this way flashed
when it was mixed with highly concentrated nitric acid, which was necessary if
they were to serve as priming agents for rocket fuels. The nitro-alcohols
were then converted intn *hair acetates by processing them with acetic acid
anhydride . These anetatss were also unsuitable.. The same applied

to the nitro-clefins obtained from acetates by thermic treatment.

In the course of the investigations made to determine the usefulness of amino-
alcohols and their derivatives for rocket fuels, various amino-alcohols were
produced from nitro-alcchols through reduction. Amino-alcohols were also
produced in synthetic processcs by treating ethylene oxide

with ammeoniz and various low molesular sliphatic amines. The emino-alcohols
produced from ethylene oxide and ammonia, i.e. disthanclamine

and triethanolamine flashed when bweught into contact with highly
concentrated nitric acid. However, the induction period, i.e. the lapse of
time between the mixture of the substarce with nitric acid and the ignition,
was too great, and the substances were considered unsuitable. More - -
favorable results were ottained when N-methvlethanol-amine obtained
from.methyﬂamine and dimethylemire and Nedimethylethanol~

amine produced from methylsmine and ethylene oxide

were tested. ‘They flashed comparatively quickly when highly concentrated
nitric acid was admixed. The synthetic substances were examined by the Soviets

_both in their condition and in mixtures with other substances, such

as analine, At last, 1t tecsme stacdard procedure to meke mixtures of the
priming agents with fractionasted hydrocarbons, such as kercsene, since the
latter fo*med th@ bagis of the rackef fuels. Morpholine @ntained

produced by dehyd:ogﬁratjor ot T“lm*hanolamiré flashed when highly concentrated
nitric acid was admixed. The dehydrcgenation was carried out by a catalytic
process with the utilization of aluminum oxide catalysts. Experiments

made proved that morpholine forwed easily when conducting diethyl-anolamine
over alumimum oxide in & gasecus state of aggregation. The process was further
developed by the Soviets with good results. Vinyl ethers, derivatives of
emino-alcchols, were also checked., They were produced by admixing amino-
alcohols wilth acetylers under pressurs. In order to avoid explosions, the
chemical process was performel, according to directives given by Favorskiy
{fnu) and Shostakovskiy {fau), ir ar indifferent solvent in the presence of
alkell acting as a condensing sgent. Same of the vinyl ethers obtained from
amino-alecohols and the viryl ethers obtained from ethanolamines, and finally
the vinyl ethers of tbe oxy-ethyl morpholine were well sulted, 1.e., when

brought into cortact with highly concentrated nitric acid, they flashed within one

hndredth of a second or ever scouer. The production of vinyl ethers from
aminc-alcobols was contipued on & semi-technical basis with a view to finding
out the conditinns for an industrial production of these vinyl ethers.

When experiments were made concerning the ussbility of unsaturated hydro-
carbons as componerts for rocket fuels, the Sovietssuggested testing acetylene

. hydrocarbons, which besldes their friple bond,have a double bond or slmulta-

neously several triple bonds and double bonds. The basglec material chosen
wes dimethyl ethinyl~carbinal, which could easily be produced from

acetone and atsiylene. Tae first proeblem to be solved was %o

develop an Industrially profiteble method for the production of this chemical
compound. In the lsboratory, dimethyl ethinyl-carbinol was obtained through

‘condensation of acetone and a~etylene with an admixture of caustic potassium

into diethyl ether or through admwixture of sodium amide

into liquid ammonia. Abowe all, the latter method, which was described by
various American authors, proved very useful. For technical purposes, two
methods were used. Solvents were used which, together with the condensing
agents, form complex compounds with caustic potassium. Such solvents were
among others & mixture of xylol and bykyl alcohol; besides

various scetals, such as acetaldenhyde butylacetsl. The semi-

technical experiments made with these solvents ylelded satisfactory amounts
of dimethyl ethinylecarbinol. Iz order to convert the carbinol into an
unsaturated hydrocarbon compound, it was dehydrogenized into isopropenyl

acetylene. 053%%
N C=CH
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However, this substance proved to be unsuited as a priming agent for rockéed
fuels. Furthermore, tetramethyl butindiol ((CH,) c(om)-c¥C~C(OH)(CH3)2)s a"
by-product of the synthetic production of dimetgy% ethinyl-carbinol was con-

verted into diisopropenyl acetylene CH3, de3 by subtracting two molecules
C-CrC~ \L
CH CH
3 3

of water. This substance flashes when brought into contact with concentrated
nitric acid; however, it is not very active. A much more effective compound
was obtained through oxidation of the dimethyl ethinyl-carbinol into 2.7~
dimethyl-octadiin-3.5-d101-2.7 ('ﬁCH3)2<:(OH)C:C-C;0-C(0H)(033)2) and its
dehydrogenation into 2, 7-dimethyl-octadiin-1.7-diin-3.5, & process which had
been unknown so far. This compound, which has the formula CH2=C(CH3)7 CsC-C=z=C-C
(CH3)=CH2, has four conjugate multiple bonds including two triple bdnds, and
is Very active. For this reason, the Soviets were greatly interested in find-
ing a method for the industrial production of this agent. It is well known
that acetylene-alcohols which have a labile hydrogen atom, such as dimethyl
ethinyl-carbinol, may be oxidized, by treatment with oxygen in the presence of
copper chloride or ammonium chloride, into diacetylene glycol. The reaction
develops according to the following equation:

CH CH CH
2 B\C-CECH 02 N 3’*‘c-c_:_c-‘cgc--c( 3
twcl -NEc1 7 | )
/ OE OH CH
CHg CHy , CH3

However, carried out ona commercial scale, it is uneconomical, because large
quantities of copper chloride are required as a catalyst, which 1n the course of
the process oxidizes into useless bivalent copper compounds. In the course of
half a year, a workable procedure was developed. It was found out that the
oxidation of acetylene-alcohols into the desired diacetylene glycols could be
effected by the utilization of basic salts of the bivalent copper. These
galts, which are used as catalysts, may be obtained in the usual method by
gdding alkalis to the solution of neutral cupric salts; by mix-

ing cupric salts with copper oxide; or thoough oxidation of cuprous.
chloride with oxygen, air,or other oxygen-bearers in the presence of water.
The catalyst is applied in a solution which contains halogen ions, ag,for . .
instance,in an aqueous solution of sodium chloride or ammonium : :
chloride, Acetylene alcohols with a hydrogen atom capable of reactlon and
gultable for the process are dimethyl ethinyl-carbinol and other ethinyl car-
binols. The cperation may be executed by adding sodium chloride and the
acetylene alcohol to be oxidized into an agueous suspension of basic copper un
sulfate or copper chloride. The mixture must be stirred vigorously and
heated to a temperature of TO to 80°C under simulteneous adding of oxygen or
air. The dlacetylene glycol forms well-shaped crystals which are filtrated
off and washed with 0.5 percent hydrochloric acid or are re-crystallized
with benzol. The separated agueous resction solution may . be used for
further such operations by adding to it a new amount of acetylene alcohol,
oxygen, etc. This method makes it possible to produce diacetylene glycols

in adequate quantities,with a minimum consumption of chemicals, in very

short reaction times. Various diacetylene glycols which could be converted
into the corresponding divinyl-diacetylenes by dehydrogenation were produced.
Of these unsaturated hydrocarbons, the octadiin-1.7-dinn-3.5

proved to be active in the presence of concentrated nitric acid.

Another misslon of the Germesn chemists attached to the Institute. was the
production of bifunctional compounds from furfural. The Soviets

have smple supplies of this substance, which is found in fusel oil, in wood
vinegar, and which is also obtained in sizeable quantities by the distillation
of various kinds of sugar and starch. Furfuryl alcohol ) Co
obtained from furfural through reduction has been known for some time as a
rocket fuel. The Soviets pursued the aim to utilize for peaceful purposes
chemical substences which are of importance in warfare so that installations
required in the event of war could be put to a useful purpose in
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time of peace. For this reason, they tried:to find a comercial. use

for furfurel. In this connection they copied an Americal procedure of
obtaining furan through catalytic decarbonylization of furfural. This pro-
cedure consists in conducting a mixture 6f furfural and water ve.por ‘over
zinc-iron chromite catalysts or the bther qatalysts containing. .

chromites at temperatures of about 400° . The furen obtained accord:lng to
the eguationt RICHO + Hy0~-->8+C0, +Hp ,

was then: hydrogenated into tetrahydro furan, 8plit-by means of ': .
hydrochleric acid into 1.4 dichlor butan,snd converted into adipic . o
acid (COOH.{cH .coon), adipic acid nitril (CoOH. (CHp)) .CN),and <« .
hexanethylene a%amine, Since the Soviets wanted to investigate all the Eub-
sequent stages of these processes, large quantities of furan were required.
This furan was produced in the laboratory. At the same time, a semi-technical
plant for the decarbonylization of furfural was developed. The lifetime of the
chromite catalysts could be considerably extended. The hydrogenation of furan
into tetrahydro furen and the splitting of the latter into 1.4~di-chlorobutane
was performed in a liguidphase under pressure and a gaseous phase by conduct-
ing the substance involved over various catalysts. The pertinent work was not
concluded when the German chemists were returned home.

The production of oxygen-binding chelates was to follow the process developed
by M.C. Calvin and H.C. Diehl at the University of California from 1541 to 19Lk.
These substances are in a position to absorb oxygen from air at low temper-
atures and release it when heated. This method offers the possibility

of obtaining oxygen from air by meens 6f installations which require com-
paratively little space. This 1s of the greatest importance for submarines,
for instance. The basic substance required for this process is the so-

called salicylaldehyde ethylene diamine cobalt, which has the formula:

- 0 0 -
\CO/

-CE /*| CH-
i, 7 AN
N-CH,CH,~N

and cgn be ebtained from salicylaldehyde, eﬂnyﬂ,ena diamine, a.nd oohalt. acetate.
This: compound is at first obtained in an inactive forms but At Jg activated by re-
crystallization from specific solvents suck s chloroform and: fyridine, and
subsequent disintegration of the resulting solutions. At first thé prev«
iously known methods were used, but later s new method was developed which
made it possible to obtain the desired substence in an active form without
further processing. This became possible by producing the so-called Schiff's
base from salicylaldehyde and ethylene diemine and then precipitating it
after .desolving . it in aqueous potash with cobalt acetate, under simuls:
taneous admixture of sulphuric acid at a specific pH-value., This pH value

is of importance for the success of the new method. A brownish-red sediment
is obtained, which, after being heated to 100° C,becomes active; i.e., when
exposed to alr, it absorbs, with increasing apeed, about half an oxygen

molecule per chelate molecule. By varying the aldehyde component, lie.,by
replacing salicylaldehyde by variously substituted salicylaldehydes such

as nitro-salicylaldehydes or halogen-salicylaldehydes, similar chelates were
obtained. However, these substances did not prove satisfactory.
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Prospekt Dobrolyubova.,

Bridge over an arm of the Neve River, which is being filled up.

Brick wall and wooden fence with watchtowers.

Road.

Utility bullding and outpatients' station, not belonging to the Institute.

Two=-story workshop with three stories in ite western section, with design
offices.

Two-story administrative bullding with laboratories.

Boiler house.

Several sma;ler bulldings with suxiliary technicél facilit;es.
Temporary building housing personnel office.

Guardhouse.
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23, Community hall.

SECRET{

25X1

30260002-%5)(1

Approved For Release 2004/07/29 : CIA-RDP80-00810A003600260002-2



25X1 25X1

Approved Fonggg* 2004/07/29 : CIA-RDP80-00810A00:t6(10260002-2

- 13 -

Layout Sketch of Typical Laboratory Room

4 &
¥ , 9
7
5 , 8
| 7
4 b 7
4
Not to scale.
Legend
1. Window.
2, Door, ., .

3. Corridor.

Le Fume cupboards.

5. Analytic bsilance. |

6o Writing desk.

7. Laboretory desk.

8, Stsnda for tast tubes.
9. Laboratory desks.

25X1

SEURETl

Approved For Release 2004/07/29 : CIA-RDP80-00810A003600260002-2




.00810A003600260002-229X1

Approved For

SECRET

=1k

eLeysqTToUYY
Jopum SUTHIOM

ur poSJom aJ1oM|

uotT}ezTUR3IO mn0//,

s1JodXs URULISY) //,//
Tre ‘Is%eq
N
N
. N
gq1adx9 sqaadxe
UrWISH YITM urmIsn YITM
ﬁ\\mmanouduonuqﬁ SOTI0YeI0qE] soTI0)BIOqET saTJIOYRIOqe] §9TJI0}2I0UET
i — T T ;

squowj.ledep
KLxoqeaoqeT

TeueT}TPP® XIg| |

(LxysTWOYD oTum310)
eLe3 s TTOUYY

(LaysTWRYD vﬁuum&OV
£LrysTeA®Y

Ahhpnﬂamzo uﬁnawuou
ABTORIn *JOIJ

(LaysTWeyd oTuedao)

OUSYOYSTT

AOUNTYH J03084T(Q
S§FoTYn TeUUOSISg

TeIsuLn I0%08IT(q 0%
£ndeq SATYIRIGE TUTUDY

sredug J049831(Q
‘Teasusn J0300JT(Q
01 Lgndeqg 2TITIULTLG

.hﬁmnacmm J0%004TP

o xnmp,

Aﬁdnmqom

Qrganizational Chart of the State Iﬁstitute of Applied Chemistry

ur Tenbs) ACUHOUNBIZG | | 0308ITP 0% Fuet, ut ﬁaﬂdmv —— — — —
€ Lreqoadeg UOTU[ SPed] Lxeqeaoeg L1deg JSTUNIMIOD
T m— -—— ~ ~

—— e LN~

_—

MOS0}

“| £xgsupuy TeoTWOYH

.| °ul o LIISTUTH

|

aAsfyoxnorg
Teasuer J0398dT(Q

25X1

SECRET

Approved For Release 2004/07/29 : CIA-RDP80-00810A003600260002-2



Approved For Release 2004/07/29 : CIA-RDP80-00810A003600260002-2

Approved For Release 2004/07/29 : CIA-RDP80-00810A003600260002-2



Approved For Release 2004/07/29 : CIA-RDP80-00810A003600260002-2

BEST COPY
-~ Available

Approved For Release 2004/07/29 : CIA-RDP80-00810A003600260002-2

L AVERER



4 ) ' ~
- Approved For Release 2004/07/29 : CIA-RDP80-00810A003600260002-2

25X1

T
!

[
el
\é\ Lo oo

UdssSR 25X1

Porschungsarbeiten auf dem Gebiet der Rakzeten-Treidp-
stoffs iz 3taatlichen Inatitut fuer
fo Teminarad. Angewandte Chewmise

F-3 XXXxxxXXXXXx lLsningrad
Frueh jahr 1947 - Frushjahr 1947 -

Mai 1951

6 Anlagen

25X1

l. Das Staatliahe Institut fuoer Angewandte “heuie (GIPCh =
Goasudarstwennyj~Inutitut Prikladno} 3h1m13) in Lenir;rad
1lle:t an Nordufer des Flussarus valsja &éwa (=kleine Newa),
im Sconittpurxt der Xoordinaten 590571k/30°1810, auf Jer
frueheren “atnyJ Iusel, 1u 3tadttell Petro ;radskajla ;torona.
Die Verblndunguatrssson zuu Institut sird die Trospekte
Karla llebknechta und Dobrol Jubowa, avf denen ~“trazsenbahnen
veriehren. Ner lewa-'r:, der frueier die “atny J-Insel nach
K besrenzte i1st Jetzt zu: Zroessten Tell gugesc.vettet,

-2-
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Zum Fomplex des Instituts, in dex sur Zarensesit die »
staatliche “vense, und naoh 1980 verschiedene Forsshungs-
stastten untergebracht waren, gehoeren 5 groesaers vnd 10
kleinere Gevasude. Sohon washrend des swelten Weltkriegs
wurdanvhit: chemische Forasohungsardeiten duvrchgefuehrt. Das
wiohtigste der vorhandenen Gedaeude iat das laborstoriuvms-
gebasude. In den vebrigen Laeusern sind Werkstaetten, Kon-
struktionsbuveros, das Personalduvero, eine Relhe haldtech-
aischexr Anlagea, sowle eins lisizanlage untergebdbrscht. Des
Gelaende ist gro.s-tentoil; von einer Xaver, teilweise von
sinexm Holssaun umgebden, an denen Wachtuerme sufgestellt sind.
Dis Bewsohung erfolgte bis 1949 durob Inetitutapersonal,

wurde dann verschaerft und von MWD-Personal in 2ivil veber-

nonzen. Viese Verschaerfung der Uederwachung war durch die
Mifnahme der Entwicklnng voﬁ Raketentreibstoffen begrnendet.
In anderen cheumisohen Forsohungsinstituten in Tasiingrad iat
sle weniger atrong.z

Ner Labor%toriﬁmsbau enthaelt, naben einigen Buero-, verk-
statt- nnd Nebenraevuen eine grosse ‘nzahl von laboratorien.
Diese eind im gllgemeinon gut, doch veraltet eingerichtet.
Die Arbeitetische sind nur mit Hols belegt. .uwerstoff-,
Stickstoff und VWasserstoffleltungen sind nicht vorhanden.
Diese Gase werden in reichlicher ienge in Stahlflaschen an-
geliefert. Die sonatigen Binrioitungen genuegen su stoerungs-
frelexr Arbeit. lediglioch bei destellungen freten]aengere
Zeltverluaste ein. Die Versorgung wit 3las ist reiochlioh,

- 3 -
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waehrend Eisen- und 3tahlapparatnren schwierig zu besochaffen
aind. In allgemeinen besteht der Eindruow., dass das Institut
gegenueber anderen Forachungsatellen bevorsugt wit Arbeits-
material bellefert wird. Die Bibliothek ist pehr gut, such
mit nousoitliohor'zitaratur susgestattet, Dle laboratorivas-
Zinrichtungen wurden iw Iaufe der vaure 1947 bis 1951 durch
Lisferungen von deutschem Demontagegut ergaenst und moderni-
slert. Nie Tueren gu den einselnen laboratorien sind stets
verschlossen; Zutritt haden nur die Jeweils iu Raum beschasf-

tigten Peraonen.5

Das Institut untersteht vrmittelvar dem Ministerium fuer
Chemisohe Induatrie in “oskau., Die leitung lieygt in bLgenden
des Jensraldirektors Prokxofjew (fmu), eines Cheulkers, der

12 Irstitut Jedoch nur organisatorisch taetig ist. Ihm gleich-
gestellt iat der ekretaer des iartelkositees, der seine Wel-
gungen sbenfalis direkt 'om Minlsterivm fuer Chemiéche In-
dustri? in Yoskav erhaelt. ‘ush der von der Belegacuaft ge-
waehite‘Gewerkschaftauekretner,his val 1951 .srachochow (fnu),
elr Zaviasgier, ist dew Jenerald rekinor #sleichgectellt, Tem
teneraldirektor nnterstellf sind drel Mirektoren: einer fuer
wlsgenschaftlicne iUrazen - .ohpak (fnv), ein gralifizierter
fachmann, war fyveher D zent an einew technologischen Ingti-
tut; einer frer wirtucnaftlicte Fragen - Kaue vrbekannt, der
“ea. 8such Fehaltu-, Tohr- rrnd rrargportan eleerheiten zu
regelr hat; und eirer frer ~ersoralar eleecheliten - Gluchow
(fnu), der frueher angeblich Sberst belwm 4D war vnd der fuer

- ‘&-
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Einstellungen und Entlassungen sowie die Ueberpruefung 4des
Personals verantwortlich ist. Des Direktor Sohpak unterstan-
den van 1547 dis Mal 1951 rund 10 ladoratoriums-Abteilungen,
die von Abtellungsleitern gefuehrt werden. Bekannt sind von
ihnen; Tisohenko (fnu), ein selterer, intelligenter Chemikex
fuer orgeniache Cheaie} !rafc-sor Gratschew (faw), Organiker,
hatte den Professortitel erst iuerslich erhalten; Sawlel jaki)
(fou), ein sehr intelligenter Chemiker, ebenfalls Organiker,
der naoh Kriegsende als sowjet-russischer 0ffisier in den
launa-Werken war, wo er massegedliobh an der Deportation deut-
scher ?aohkra.fto mitwirkte. Frau Izina lsonidowna Chaoliskaja,
Organikerin, mit sehr gutem theoretischen Kenntniasen, jJe-

doob gzeringen praktischen Erfahrungen. -Jede ladoratoriuvas~

Avtellung verfuegt ueber 4 bis 5§ Einselladoratorien una'oinig-
halbtecohnische Anlagen in Nebengevaeuden. Insgesamt ardeiten
| in einer Abteilung, einschlieasliah des technischen Hilfs~

personals, etwa 50 bis 60 Personen. Die Abteilungsleitez

; sind meisteas Xandidaten der Wisaenschaft, was etwa dea
deutachen Doktor Qntlpriché?igécr Doktor der VWissenschaft -
etwa Dr. hadvil. (Dosent). Dexr groeaste Teil der fhemiker,
der ihnen unterstand, hatte nur ein Abdsohlussexamen, das
dex deutschen Staatsexamen als Diplomohemiker oder Diplom-
Ingenieur entspricht. Insgesamt sind im Institut rund 1000
Personen beschaeftigt, davon 500 wissenschaftliche ¥ tarbei-
ter und Iilfakxraefte, d.h. Chemiker uvnd Iaboranten. Dexr

Rest aind Angehoerige des Konstruktionsbueros, :endwezrker,
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Buerapersonal uhd Az$cite:. die in Bedengedaeuden arveitan.
In OCktober 1946 wurden sechs dsutsche Chemiier, eiz Mplem-
Ingenieur und ein Werimeister sus den Leuna-Veraen von den
Sowjet-Buseen anr Arbeitsleistung swangeverpfliehtet und
nsch Jsestroresk (60°051N/30%0010) im Gebiet leningrad ver-
dracht. Dort warer sie zunaechst siner Larine-Manststelle
unter Adairsl Bvohanow (fan) unterstellt und zusaten Berichte

ueber lhre Arbeiten irn den leuna-Verken waskrend der Kriegs-

" Jahre verfassen. Tiese Tastigkeit erfolgte in den ¥ohnvngen

der Deutschen, wodei ihre Frauen die Sohreibdmaschinen-Ardei-
ten ausfvehrten. Im Prmehjahr 1947 wurden dle seht devtsshen
Fachlevte dex 3taatlichen Institut fver Angewandte Ghemie

in leningrad sur Tienatleistung vederwiesen, wobel sie

ibren Wohnsitz in 3sestzoresk Beidehielten. Die Arveit war
derart organisiert, dass Je ein devtsoher Pachuann in einea
Lavoratoriuva arbveitete, wo er als lsiter und Serater der
aowjet-russischen Chemiker und laboranten tn{tlg var. Die
Deutachen atten ein gemeinsames Sonreibziamer, in den ale
sich bespreghen konnten vnd in dem auch eine sohreibkraft
ihre Arbeitsberiochte fertigstelite. Auoh die Bidbliosthek
stand ibnen zemelnsam sur Verfuegung. Zum Ende der bis sum
¥Mail 1951 waerenden Nienstverpfliohtung in Isningrad konnten
die Fachleute auch andere wissenachaftliche 8ivlistheken,un-
ter sowjet-russiacher segleitung,besuchen. Mie sovw jot-
rnasischen Chemikxer, die gute theoretisohe, doch asngelhafte
praktiache Ken:rtnisae beéassen. waren ohne #uehrung groesaten-
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teils su keiner éachgomaesson Forsonungsarbelt faehig, wes-
hald sie siah rach kurser 4eit gerne der -eitung der Meutachen
unt'rordnnf;n. Die Theaenstellung seitens der Institutslelitung
erfolgte stets an Lnde elnes cahres fuexr dle Arbeiten des
k>uu@nden. Me weisten Tuemen behandelten offensiohtlich Pro-
blecse, die ¥ereits frveher im Inatitut bearbelitet worden
waren., 11 Eingselfaeller erfolgten direkte Amftruege vom Mi-
nisterivm frer “hemische Industrie in %oasszavn, die dann meist
in keinem direkten Znasumenhang mit den bisherigen Arbeiten
des lnatitutes standen. ‘lle Themen behandeiten in irgend-
einer Porm die “nt-icklung von Resketen-Treidatoffen. Erst im
rveiten HaldJahr 1950 wurden Aufgshen gestellt, die auf die
Berstellung von Zwischenprodukten fuer Funststoffe hinaus-
liefen. ‘uffallend war, dass alle devtschen ~achlevte, swar
grouse praxtische Zrfahrungen in der organiachen “hemie be-
sassen, avf de Gebiet der Raketen-Treibustoffe jedooh nle
taetig -ewesen waren und sich erst in das ihnern voellig fremde
Aufgabengedlet eirarbeiten uusaten. sel der loesung der ge-
stellten AUfgaben handelte es sich nieuals um elne theoreti-
sche Grundlagen-Forechurig, sondern iluw.er ua dle zweckgebunde-
ne Auffindnng vnd erstellivng von ¥o.p.uventen fuer Raketen-
“reivstoffe. Pa die “rbeitsbasis sehr breit ansesetzt war,
dehe vOnn Jedexr ueberhauvst nvr in petraoht ko.ienden _toffert
nlie "oeglichkeiten untgrsucht worden, ergab sich oefders

eine reln wissenaohaftliche Arbelt. .o wurden z.3. urtersu-
ckmngen avch dann noohl fortirefuehrt, wenr bersits feutatand,

¢ - 7 -
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dase der einselne 5toff wegen der Unmoegliohkelt der Rohatoff-
besohaffung oder aus anderen Gruenden nicht in Betraoht kam.
Dle im leboratorivm entwiokeltenund als geeignet erkannten
chernischen Verbindurgen wurden spaeter in halbteohnisoh&n
~asstad welterdearveitet, sodass der praxtische Gang der
Forschung su verfolgen war. Sesonders deutlioh zalgte aioh
dies in einem Fall der 4erstellung rlederer aliphatischer
Amine, fuer die eine Jrosaanlage entwickelt wurde. Diese .
Grossanlsge ist dann spaeter in Deershinsk bei Gorkl ] ge-~
baut worden, Die deutsohen Fachleute trugen frer den prakti-
schen Verlauf der Porschungs~ und'Entwioklungsarbciten keine
Verantwortung. 5ie gaben die Anweisurgen su den Vera:ohs-
relnen, ueberwachten ihre Murohfuvehrurg nd fassten naoh Se-
endi gung ggwisser Arbeltuasaboschnitte die entsprechenden de-

richte ab.

25X1A 1. | | "oscont. Die lage des Institutes ist avs Jem 3tadt-

plac-tusschnitt vor Tenirgsrad, siche ‘nlage 1, zv ersehen.

25X41A 2. | |So:nent. “le Bebnevisanordrunz des Institutes muf

der frueheren VatnyJ-Insel zeht 2us der Ukisze ‘nlvge 2
hervor, die naou “rgabenr der (nelle sezeicnnet wurde,

25X1A 3. | Cownent. Tea Taseplen des ~abor2toirinmgebaur.des vwnd

die Zirrichtnung eires -aboratorives zel jen die Jxizzen,
‘nlsgen 3 bew 4, die nach ‘npgaben der wuel e angefertigt

airnd.

25X1A 4o L] “ow.ent. Mie sesetzung der leltenden Stellen zelgt
-8-
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Anlags B5.

25X1 Comment. Die Arbeiten der devtschen FaokLleute im

Inatitut sind in Anlage 6 beschrieben.
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Forschunzsarbeliten deutscher Faobleute iu 3taatlichen Inatitusd

Wer ANZowandte ¥ . (8 Y=l 195)

Der in dem Iaboratorium fuer .alerislprrefung uvnd Korrosionafragen
des Inastitutes eingesetste deutsche Chemiker fand von Seliten der
Sowjet-Bussen fuer seine Taetigkelt wenig Interesse, obgleich ex
vorher einer der fuenrenden Facileute der ehemaligen I.G&.-Parder~
indvetrie in Werastoffrasen szur Durchfuehrung ohemlacher Reaktio-
nen gewesen war. ©r erulelt lediglich swel sowjet-russiche Chemi-
kerirnen sur .itardeit, mit denen er, ohne Xontakt sur Inatituts-~
leitung, arbeitsete. L.a. Bebrbeltete er Xorrosionsfragen in Ver-
bindung mi¥ der Verwendung vo: hoohkonsentriertem Vasserstoff-
superoxyd (hydrégcn peroxide 3202) und hoochkonsentrierte Gslpeter-
sneure (nitric acid HNOs) fuer Rakotentrtiﬁstoffe.

7wel andere deutsche ﬂheﬁiser arbeiteten vorzugsweise uveber dle
lierstellung und sesti.uung der cigensohaften nledermolekuvliarer ali-
phatiasoher Auire (low molecuvlar sliphatio aminesf. wobel sle sich
in die “rvelten iu Tavoratorivuw vnd in die halbvtechnischen ver-
suohe tellten. deigde wurden von den JSowjet-Ru:sen vo.. Anfang der
Taeti kelt an sehr intersiv eingesetzt. Dem lsaboratorium allein
standen 17 sowlet-ruasiacus Sueulaer vnd Laboranten pux Varfuel
ging. Mess devtucher C.enlasr wurden auch oofters in fragen, dle
nicht zu ihrew Arbeltsyebiel .shoerten, honsnltlert.

in driter dewvischer Cheniisr batte, wlt llle von zwel sowjetli-
achen "hemixern und zwel Taborantinnen, verschledenste Tsbora-
torivms- "uftraze evuznfrehren: v.a., Berstellvng sliphatischer

—2-
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Vinylaether (aliphatio viﬁylothor-), wle .3, Vinylaether auns
Anineslkolen (vinylethers of aninoalochols); katalytisohe By-
drliernng (oatalytio hydrogenisation) von Mtroparaffiren (nitro
paraffine) g2u Awinen; felterverarveitung von Auminen mittleren
Molekulargewichts vnd Herstoilnng von Puran (furan C4H40) aus
Purfurol (furfuggl,c4330.080) durch katalytische Decarbonisation,
Eipne in Teuna dewontierte Anlnge rzur IMtrierung aliphatischer
Kohlenwsuserstoffe (nitration of mliphatio hydrocarbdens) mit-
tels Stiokstoffdioxyd (nitrogen dloxlde N0y ) warde aufygebaut
und in Betried genommen. Mie gostéllto Aufgabe bdestand in halbd-
technischen Versuvohen, wobel die optimalen Bedingungen fuer die
Fitrierung, inabesonders niedermolekularer &liphatigoher Xohlen-
wasseratoffe in fluessiger Phase (low molecular aliphatic hydro-
oarbons in fluid phase) ermittelt werden sollten. Parallel uit
dlesen Arbeiten wurden laboratoriumasversuche suf dem gleichen
Gebiet von zwei sow30t4fuaaischln Chemikern und zwei T-borantin-
nen durohgefuehrt. Auvah bei anderweitig durchgefuehrten Versuchen
sur Mtrierung In der Gesphasa wnrde mitgewirkt,
in deutsgher ﬁiploa-lngenieur war zunaechst i.i Fonstruktionge
brero taetig nd beteill.te sioh dort u.a. an der intwlicalung
einer grosstechniscuen Anlage zur'ﬂerstellung aliphatischer
Aulre, wie Aethylami:, wettiylawi:, Trimet.ylanin (etuylawine
ColaON, methylawine CHgN, trivetiylamine C3EgN). Ferner unter-
stvetzte er alle deutsociien Tuewl .er i: Institut bei der isesung
technlsoler Pragen. 3in Vera elster avs leura arbeitute in der
Abteilnng fuer .gsstsohnik vnd frehrte dort woderne .ethoden Bur

-3_
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Messung von Temperaturen, Drvoken, 3troesungsgesohwindigkeliten
uaw. duronh. Da di._SQwJot~Buason auf diesen Gebiet sehr rveock-
staondig sind, ueberliess zan ihm praiktisch die leitung der Ab-
tellung.

Ein weiteres von einem deutsohen Chexliker bearbeltetes Thema
betraf die Untersuobungen uveber Hoeglichkeiten sur Anwendung von
Nitroalkoholen und ihren Derivaten als EKoupoaenten fuer Raketen-
Treibstoffe. B3 wurden halbteohnlsche Versuche zur Ntrierung
von niedermoleknliaren alinhstischen Kohlenwasaerstoffen duroh-
gofuehrt. Offenbar demuehte man sich, die dabeli anfallenden
niedermolekvlsren Mtroparaffine (low molecular nitro paraffine),
insbhesondere Kitromethan, Kitroform vnd Tetranitromethan
(nitromethane GB,.HOB, pitroform 03(302)3. tetranitromethane
{C(R0g)4) als Fomponenten fuer Raketen-Treibstoffe oder andere
Zuendgemlsohe heransusiehen. Es wurde dle Aufgabe gesstellt,

dureh Abwandlnung dieser M troparaffine in Rishtung von kitro-
alkoholen und lhren Derivater, elne Reihe von Substansen her-
gustellen, die an anderer Stelle avasgeprveft werden sollten. Die
Arbeiten begannen .it der “erstellvng verschiedener Hitroalkohole
aus kitrosethan urd 2-Kitrobvtan (nitrodbutane G4BBN05), die als
Ausgnngswatérialien reiculich zur verfueguny stander. Die Mitro-
alkohole wrorden dvwroh Xondensatlon der Ml troparaffine it For-
x81dehyd (formsldehyde YCLO) und anderen Aldehyden iu mlkalischen
mediv: (aleslio mediuvm) sewenren. Xeiner der so nergestellten
kitroalkohole entflammte wit hoocankongentrierter lalpetersasure
allein, was als Kriterinum fver die Brauvohbarieit als Initistor

—4—
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fuer Baketen-Traivstoffe gilt. Ties Nitroalkoliole wurden dann
dureh Bearbeitvng zit ZSmsigssevreanhydrid (acet acid anhydride
(633.0020) in ihra Acetate veburfuehrt; diese waren sber ebenfalls
unbravchbvar. Auch dle aus den Acetaten dvroh thermisohe Behandlung
gewonnenen Ritroolefine erwlesen sioch als ungeeignet.
Zu Untersuchungen veber die Bravohbarkeit von Aminoakkoholen und
irren Derivsten wurden, von Mtrocaikoholen avsgshend, durch
Reduktion verschiedene Axzinoalkohole hergestellt. Taneden syn-
thetisiarte man lststers auch duvrch umsats vor Asthylenoxyd
{ethylen oxide CHEO.GHEO) mit ‘mmoniek (ammonia NE;) und mit
verschiedenen nisdermoleknlaren aliphatischen Azinen.
Tie sus Aathylenoxyd und Amzonisk srhaltenen Aminoaliohole
Diasthanolamin (diethanolsamine (CgHy) FE) und Trisethanolamin
(triethanolamine (0236)3‘) entflemmten mit hoohkongentrierter
Salretersseure. Dle Zeitspanne swisochen der ‘lsobung der IJub-
gtenz mit der Uslpeterssevre wnd der Entzuendung - die soge-
nannte Induktionsperiode - war Jedoch zu gross upd die Stoffs
erschienen als ungeelgnet. "e¢sentlich tessere Lrgebnisse wvrden
jedoch srzielt, als man avs iethylamin (methylamine CH3RHE)
und Dimethylamin (dimetiylamlire (CH5)2NH) elnerseits und fethyl-
enoxyd (ethylene oxide (CEZ)zO) andererseits hergestellte Amino-
alkohole F-isthylaethanolamin (l-methylethancl auine (GH;OSB5NH))
und N-Dimethyleethanolsmin (Chj)zCEHSR (K-di.ethabol auine)
auaprvefte., ..i¢ entziendern sich bei Zu_abe von hoohuxonzentriertor
~Aalpeterasaeure veruaeltnismoveuig sourell. Dle synthetisierten
~toffe wurden von dea Jowjet-Russen wleht nur 1r relrer rform,

-5 -
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sonders such im Gemisagh wit anderen Stoffen, wie z.B. Anilin
(aniline CgHgWH,) georveft. Sobliesslioh wurden iumer Jemische
der gefundenen selbatzuvendenden Ctoffe, der Initiatoren, mit
RKohlenwasserstoffraktionen, wie :erosene (kerosene), die sioh
von selbst nioht entzuender, bereitet, da die letzteoren ja die
eigentlichen Raketen-Treibstoffe bilden. Dorch die Dehydratisie-
rung (dehydrogenisation) von Disethanolamin erhaltenes Morpholin
(morpholine O(Cﬂg)‘NE) sowie das durch Tehydrstisierung vonm
Triaethanolamir. hergestellte Oxyaethylmorpholin (oxyethyl
morpholine 65513023) entflammen mit konsentrierter salpeter-

sasure. Da die Dehydratisierung des Daetuanolamira su tiorpholin
mit Sohwefelsasure, wie bekannt ist, nur sculeohte Aunsbeuten
ergivt, wurde ein katalytisches Verfshren unter Verwencung von
Tornerdekontakten (alvainiumoxide catalysts Algoj)versuoht. Da=-
bel zeigte sich, dass bei. Leherleiten von Dimetuanolamin veber
Tonerde, in der Gasphase 3latt die orpholinbildurg sictritt,
eine 3eaition, die von den';ﬁwjet—ﬂvgsen in der ¥olzezeit welter
bearbeitet wnrde und gute Hesnltate zadb. *eiier wurden als De-
rivate der Aulnoeliohsle Yinylastner (vinylethers) hergestellt
rnd zuxr Awspruefnhg gegeban, Jhre serstellrng orfolzte duron .-
setzing der fcinoalkohole :'%t ‘geiylen (acetylene CH:"H) vnter
“rnok; wobel, nach Faworsui i (£mm) vnd vohostakowski ) (fru) zuz
Yorneldung vor fxrnlosionen, in afnex indifrerenten Tassur rsalttel]
in Segerwart von ilkall 2ls ordersationsaittel scarteitset werde,
Mo so ernhnltenen Vinylsetier, z.3, vor sono-, D= ornd Triaetisnol-

-6 -
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amin sowlie die Vinylaether der in Gegenwart von Stiokstof?
methylierten und aethylisrten %ethanclaalne urnd sonrliesslieh
suoh der Vinylaether des Oxyaethylmorpholine waren sum Tei; gut
brauchbar, d.h. ele entsvendeten sioh mit hochkonsentrierter
Smlpetersasure ir %eiten von 1/160 Sek. und weniger. Nie Ber-

stellung von Vinyleethern avs Aminoalkoholen wurde dann s'eh inm

_halbteohnischem Masstabe fortzesetzt, mit dem Ziel, die industrie-

maessigen Bedingungen fver eine Erseugung zuv ermitteln,

Bel den Untersuvohungen neber dle Brauchdarkeit von ungesaettigten
Kohlenwasseratoffen $unaaturated hydreoarbons) als Komponenten
fuer Raketen-Treibstoffe, wurde von sowjet-rusaimher Seite vor-
gesohlagen, Acetylenwasserstoffe, die susser der dreifasohen Hin-
dung noch eine Toppelbindung oder mehrere Dreifach- oder Noppel-
bindvngen glelehgeitiz enthalten, auf inre Bignung zu ,rvefen.
Trzv ging wsn von dem aus Aceton (acetone CHB.GO.éH)) und ‘cetylen
lsiéht berstellwuren MNimethylasthinylecarbinol (dimethyletbinyl-
oarbinole C;R .0) aus. Me ersto Tellaufgabe bestand darin, ein
irdu:triell bravchbares Verfahren gur derstellung dieser Verbin-
dong svesunarbsiten. Im Ladorztorirm wurde ™l:iethylsethinyl-
oarbinol durch fordensation vor Aceton und Acetylen unter :in-
fluss von Aetzkall (cmuvatic potassinm ¥OE) in Maethylaether
(ddetiylether CpHg.0.0gBg ) oder vnter Zinflvss von Natrivmamid
(sodium amide SaNH. ) in fluessigem Bmmoniak (fluld amionis KHs)
gewonnen, desonders die letztere .c<thode, vor verschledsnen ame-
rikaniaohen ‘ntoren beschrieber, leistete gute Misnste, Fuer.
teohnische Zweoke wurden zwei Verfahren anyewandt. Tabel werdsn

-6 -
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Toesungsrittel benntazt, die uit dem Eondensationsmitiel iets-
kali, Rouplexverdindungea bilden, Als so.ohe Loesungsmittel
dienten u.a. ein Gemisch aus Iylol (xylol OBHIO) und Butylalkohol
(butyl aleohol CgH,o0) sowie verachiedene Acetale (acetsls),

8.8, ‘cetaldehyd-butylacetal (mcetaldshyde dutylacetal csaisog).
¥it dlesen Loesungsmittel-%emiasohen wurden nalbtechnisches Ver-
suche mit guten Aysbevten an Diuethylasthinyl-oarbinol ersielt.
Zur Usberfuehrung des Carbinols in einen ungesacttigtan Kohlen~
wasseratoff diente seine D‘hydratiaierung su Isopropenyl-acetylen
(1sopropenyl ecetylene) der Pormel : }b 0%-CH, das sich jedoch
als Initiator fuer BaketenoTrtibatofgf ungeeignet erwies. veiter
wurde das, bel der Synthese des Dizethylaethinyl-cardinols ent-
stehende Bebenprodukt, Tetrausthyl-butindiol (tetramethyl butin-
diol (CHN) G(OH)-Q:O-G(OH)(GH.)E) duroh Abspaltung von zwei
Molekuelen Yasser in Diiaonropanyl-aootylen (diisoproocnyl

/

acetylens) der Forusl : b—G;Q-C4~ 5 uebertfuehrt. Diisoprapenyl-
soetyleon entflamxt mitc gnzentrlertgr salpetersaauvre, iat Judooh
nloht besonders aktiv. Sine weit wirkungsvollere Verblndunyg sr-
zibt die Oxydatiorn des ﬁimethylaufninyl--carbinola 2V 247=Nima=
thyl-octadiin-3.5-d1ol-2.7 (engl. ebenso) ((GH,),C(0R)cg0-0z
G-G(OH)(Cﬂﬁ)g) und seine, bisnhsr unbeisnnte Mehydratisiering zu
f.7-Timethyl-octadien-1.7-diin=3.5 (engl. ebenso). Mese Ver-
bindnrg der Formel '—T‘LIE-C(C@-C_:_U-G;-_U-G (CE::,)»CHB besitst 4 kon-
Juzlerte iLehrfaghbindvunger, darnnrter zwel 3-fach-Bindnngan'rnd
arweist sich als avsserordsntlich astiv. ips diese. Jdrund sollte
die ierstellung wit besonderer A:fmerisaskelt betrieben worden

-7-
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ugd an der Ausarveitung eines technlsohen Verfarreans wai man
sowjet-russi soherseits lebhaft interessiert. Es ist bekannt,
dass ‘cetylenalkohole, die ein bewsgliches Wasserstoffatom
haben, so auoh dess Dimethylaethinyl-oarbinol, dursh Behsndlung
it Saverstoff, in Gegenwart von Kupfer- cder Aumoniumehlorid
(copper ohloride CuCl., acmonivm ohloride KH4C1) su dem ent-
sprechenden Macetylenglykol (dimcetylene glyecol) oxydiert wer-

der koenren. Dieses Verfahren, nach der 3luichung::

: o CHx ,CBs
\ ' “ .
= 2 - -
p) -C =0H — ¢ =C =C-C <C=¢\,
B T e -~ CH og: ~ ist. in

technisochen iasstsd durchgefuenrt, nwirtscLaftli u, da groessere
Mengen Kupferchlorid als satalysator (satalyst) erforderlich sind,
die 1 Verlaufe der Oxydation zu 2-wertigen (:i-valentic) Kvpfer-
vereindungen oxydlert und vibreuvchbar werdern. In Versucnen, dle
sico veber eln nalbes Jdanr ercsireoktern, wurde ein zut funktionie~
rendes Verfahren ausgearbeitet. Dabal wurds fostgestellt, dase
slct die Oxydatinr der ‘cetylenalkonole zu den antspfechendan
Discetylenglyxolen auch unter Verwerdung von basischen .alzen
(vasic sdlta) des S-wertigen Fupfers durchfuenrsn lacsst. Nese,
als ‘atalysator verwandter .alze zoenren nach der weblichen setho-
de, z.B, durch Zugabe vor *lkalien {slkalies) znu der Tossung von
nevtralen Ynpfer=(II)-3alzen, d rch Vermiscien vor Rupfer-(I1)=
-alzen ult frischgefvelltew wopferoxyd (onpar o:ide Tu0) oder
Uxydstion vor Kbpfar-(l)-chlofid (00 per oualorids OnCr) wit
Scamerstoff. Tuft, oder snuserern caveratofftrae eon 1In ﬁegenwart

-8 -
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von VWapae® erhalten werden. Der Kstalysator wird in einer loesung
die Halogenionen (halogen ions) enthaelt, ‘alsc 3.5, in waesse-
ziger Natriuu- oder Ammoniumchlorid-Iloesung (g0lusion of secdium
obloride NuCl, ammonium ohloride !H‘cl) sngewandt. Acetylenalko-
hole nitlraaktiunsfsahigom Wasserstoff- Atom, die fuer das Ver-
gfahren in Betracht komuen, sind Nimethylaethinyl-oarbinel uv.a.
Aethinyl-carbinole. Dss Verfahren ksnn heispielsweise in der Velae
durohgefwshrt werden, daés zu einer weesserigen Suapension (Avf-
sohwensung) vor basischen Frrfersulfat (basic oopper sulfate
0u804) oder ¥upferchlerid, latriumohlorid und der su oxydisrende
Acetylenalkohol gegeben wird, woraufiln unter kreseftigem Euohrcn
uné Erwaermen 2uf 70 bis 80°G, Saveratoff oder Iuft eingeleitet
wird, Raoh voruebergechendsr Intfaerbung des zanaeohst gruen-
blaven Reaktionsgeulsches, bdedingt dvroh den uwebergang des Xup-
fers in die eirwertige Form, begirnt dle Ausscheidvng des Diacety-
lenglykols. Die vxydation wird zweon.sesslg abgwblrochten wenn das
Reaixtionsgemiach, infoige der Bueokverﬁandlung der irnter.ediaer
aufgetreteheﬁ einwertigen Eupferverbindun5eﬁ in basisohes Xapfer-
salg, wisder die urspruengliche Farbe angendu.en hat und ein
Medérachlag Qon vasischen upfer-(1Il)-Selz auvszufallen beginnt.
"ag erhaltene Macetylenglykol billdet gut musgeblldete sristalle,
die abfiltriert wnd wit 0,5 % ger Jalgsseure gewnschen oder aus
2enzol umkristallisiert werden. Nie abzetrennte wassserige Heak-
tionslcesurg wird frer weitere pleichartige Uperationen wiederver-
wandt, irdem men ihm eine neve ‘orti-n des ‘cetylenalkohols su-
sotzt, muerstoff einleitet vaw, Tas Verfahrsen zestattet Tiace-
tylenglykole mit einem mimiumalen Verbranoh an Shemikalien in melst
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vorzueglicher %usbeute nersvstelle: , wobel die bercetigten Reak-
tionsgeiten in vielen Paellen weit nnter Jen veblicien llegen. s
wurden versahiedene Wiaoetylenglykole hergestellt, dic‘sich ihrer-
seits 1n die entspreclenden™ivinyl-digcetylene (engl. ebenso)
durch Tehydratiaslerv g u.wandeln lieusen. Voo dleser ungegsaettig-
ten ¥oulerwauserstofern erwles sioh :och d:s Octadien-1,7-diin-3,5
(engl. abaruo Ceﬂlooa) ala ~ktlv gesenveber konse trierter ial- |
peltersasnre,

Mne weltere ‘\vfgabe deutsoher Theulker tm Institut best.rd in
tr der derstellung vor bifvnitioneller Verbindurgen avs Purfurol
fuorfural 04H30.CH0). Me 3Sowlst-Ruasen verfuegen in ihrem ‘grare
land relohlioh veber Faurfnrol, das sich im Puseloel, iu Solsesaslyg
firdet wrd bel der eatillati. versohiodener Zucker- vnd Casrke-
rten Ln groesseren engen bildet. ‘ua Purfurol dvroh ednxtion
gebtldeter ™rfurylaliokol (furfuryl alookol ﬂ.(CH)j.C.GEO) ist
als "aketentretbstorff se .or smenser bekarrt, In der Zeit vom Lom-
aer 1980 bls .al 1951 wnrle vo: er ‘owjlet-Russen d+s Ziel ver-
fol. t, cremischtae toffe, die fuer die dueatvurg welimet si:4d,

ndex nber ihire \uagangamaterialisn, sleictzeltly anoh fuer fried-
liche 7.c.ake elrzvsetzen, i w0 dle foer der rie:sfall zu bauen-
den ‘rlrzen sveh 1o Mrleder oanutzen zu woen en. In disses Sinne
wiar amn baareht, mrfurol aten gliviler Srwerdrn f3Z2460.00 ZUugyY-
freorers Tazu 8. 1te el oserti _ariacies Yerfaurer racli rearbelitet
rrd overbes cerd werder, nac og duren satalsliseie Tecarborylie-
g tdecsrbonglisation) de: vrfvriis Mror cewor cen wird. “le
cefhode Teste 4 i NDeberlelter elres Tenionies ars rrferol vnd
Teecerds nf vabar‘7iﬂk/ﬂi5ewo:r0¢1t-uqt@1ysqtar¢n (zinadrar
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chromite 7n/Fe (GrOz)E) oder =2ndere chromitheltize hontakte (cata-
lyste) bdel Temperatnren vorn etwa_490°. Dus nierbel, raci der
Flelehvng ' ; CHO'+ e ---2:3‘5; + coz + B¢ gebildete Furan
sollte darn su Tetrahydrofuran‘(tetrahydro furan C Hy0) hydriert,
dieses mit salgssaeure su l.4-Nichlorbutan {dichlor dbuten C4Bglly )
aufgzespaltet »nd ir tdipinsasure {adivioc acid COCH. (OB ) 4. COOH),
tdinirnsaenrenitril (adipi- acid nitxil COGH.(CH;)‘.CN) und lexa-
methylendiamin (hexawethylens diawine K2(CBg }4°H) uebverfuehrt
werden. Ta wan lelchzeitig svek die naci:folgenden Jtufen uvnter-
sughgn wollte, waren grosse e..7¢r an furan erforderlich, duas man
dvroh elre grosse 'ngahl vor mboratoriuvws- ipparaturen terstellte.
Glelcizeitig wurde eine halhtechische Anlage sur Tecarbonyli-
slerung des Mrfurols ertwlcikelt. Mureh elne Abaendervag der |er-
stellungswelise der U romitkontn.te, koenute ihre 'ebersdaver wesent-
Iloh ertice’t serde:, da '8 ' . 2llse2.uelrer drxch 'blojery g von
warzen und conlenstoflf serell nwircsam werde . ™Me Iydriervng
des Jrraps gv Tetrahydroferar crd die ‘wfzpaltvog 1r; letzteren

zo Led-Ti-0florbutan worder nen zweld ferfthsn'vordvno gpt ln
Tivewsl 187 ‘hose v ter "ok o d 1rn o aer maponss do0e. ceberlel-

ton »eber versoerdedera o bt Se. Ty oel-qe: thachilvss disser drbeiten

@

Rowe vy, 1:folwe der “breise der Jdeutscher Yeli.er saoh Tectsol-
lard, rieckt ez,

Tle Lorstellrg von saver.toff tirdends:r Trnelat-Verbirduroven
{guelates) solibe dew, i1 de vaurern 194l=44 vor .9, falvirs v. 4
ey Tlenl bhel aer Malliforndin arivezsitiret auvooecrbeltevern Vare

fouren ruenrearnelitet verds o .6 uwanaelt sieh dbel ~tofie, die
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in der lage sind, bei tiefer Temperatur ans der luft Sauerstof?
aufzunehmen und.ihn bein Erhitzen wiedsr atangeben. Teme Verdin-
&ungon biot-n die Moegliohkeit Ssnerstoff sus der lLuft su gewin-
ren, und swar mit Lil1fe vor iAnlagen die geringen lats Yesnapruchen,
wobel gegedenenfalls Transport- vnd Aufbewahrungs-Garnete ver-
mieden werder. Ties hat beso.ders ftir militaeriache Zweoke, wie
U-Boote usw., grosse Vorteile. Jrundatoff dieser Feihe 1st das
sogerannte Ualicylaldehyi-aetiylen-diauir-oobalt (salioylaldenyde

ethylere diauine ocobslt) vor der Foruel:

0 0~
Co
CB CE-
B-CI, OHp-K

das aus Salicylaldehyd Ceﬂg.CE0.0H, ‘ethylendiamin ((338)2.
(Raz)g) und Tob:ltacetat (cobalt acetnte (685.000)200) zu ge-
wicren 1st. Diese Verbindung f£1e1lt zunaechst ir einer iunaktiven
Form an, die dureh imxristalllsierny ans bestiunter Toesungs-
zitieln, wie “hloroform (chloroform 1H015) vnd Tyrldin (pyridin
Qﬁvﬁf) urd rachtrregliche Zersetzrng der hlervel entateuerden
Lovanunger. akbtlviert wird. "nnnechst wirder dle i der Titer-tur
‘beaprocrenen wethoden reprodiziert w.nd dann dvlang es eirse nsue
Jethode avsznarbelter, bel der dur ;toff dirext 1. aktiver Morm
geworner wlrd, Tlese neve etiode busteut dari., sug salioyl-
aldehyd vad ‘ethylerdismin zu  ve2.st die ertsyrecuende sogerann-
te Soulfflsone sase Lerzrstellon und Jdlese dann naci ‘ufloesen
in waeuseriger -alilavge .1t ‘"obvaltacetat pter slelcuseiti cer

T vbe voo sotwefelsaenre bel vi.ew bustiimber py~Wert gu faellen,
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Nieser Py -Aiert 18t wesentlioh fuer das Gelingen der neven
llethode. lan erhnelt einen braun-rcten Niedérachlag, der naeh
kursem “rhitsen auf 100° aktiv 1st. d.h. beim ILiegen an der
Tuft hit surehuander Jesohwindigkeit etwa 1/2 Mol Seueratoff
pro Mol “helat hi-det. ™urci Variation der ‘ldehydkoumponente,
d.., Brzats des Saliaylaldehyds dvroh verachieden substituierte
3alioylaldehyde (Nitrosslioylaldehyde, ilslogensalioglaldehyde)
v rden ashnliche Tielate aufuebort, dle Jedoob ln iirem Cauver-

stoff-‘*dsorptionsvermoegen ielue befriedigenden HResuitate ergaden.
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